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Neznani vzorec sem identificirala z različnimi metodami s pomočjo osnovnih 
podatkov o njegovi sintezi (izhodne spojine, topilo). Za identifikacijo neznanega 
vzorca, sem uporabila infrardečo spektroskopijo, elektronsko spektroskopijo, 
CHN elementno analizo, rentgensko praškovno analizo, gravimetrično analizo, 
volumetrično analizo – titracijo in magnetne meritve. 
Po identifikaciji vzorca – določitvi formule spojine, sem spojino pripravila po že 
znani sintezni poti in sintetizirani vzorec okarakterizirala z enakim metodami kot 
neznanega.  
Dobljene rezultate analiz obeh vzorcev (neznanega in pripravljenega) sem 
primerjala. 
Iz primerjave rezultatov sem potrdila, da je neznani vzorec spojina 
(K4[Cu2(C2O4)4(H2O)2])n2n(H2O). 










I identified an unknown sample using various methods and by known basic data 
about its synthesis (starting compounds, solvent). To identify an unknown 
sample, I used infrared spectroscopy, electronic spectroscopy, CHN analysis, 
X-ray powder analysis, gravimetric analysis, titration and magnetic 
measurements. 
After identification of the sample – determination of the formula, I prepared 
compound by the already known synthetic pathway and characterized the 
prepared sample with the same methods as the unknown. 
I compared the obtained results of analyzes of both samples (unknown and 
prepared). 
The comparison of results confirmed that the unknown sample is 
(K4[Cu2(C2O4)4(H2O)2])n2n(H2O). 
Keywords: coordination compounds, copper, oxalate 
 
 





1.1 Koordinacijske spojine 
Koordinativna vez, nastane tako, da eden od atomov prispeva oba elektrona za 
vez. Koordinativna vez nastane, ko Lewisova baza (donor elektronov) da svoj 
nevezni elektronski par Lewisovi kislini (akceptor elektronov) in nastane 
koordinacijska zvrst [1] . 
Donorji elektronov – zvrsti, ki prispevajo nevezne elektronske pare za tvorbo 
koordinativne vezi, se imenujejo ligandi. Ligand je lahko vsaka molekula ali ion, 
ki ima nevezne elektronske pare. Pogosti ligandi v koordinacijskih spojinah so: 
voda (H2O), amonijak (NH3), halogenidni ioni (F−, Cl−, Br−, I−), cianidni ion (CN−), 
oksalatni ion (C2O42−) ogljikov oksid (CO), karboksilne kisline in njihovi anioni [1]. 
Akceptor elektronov je kovinski atom oziroma kation – centralni atom/ion [1]. 
Število ligandov, ki se razporedijo okoli centralnega atoma/iona, je koordinacijsko 
število [1]. 
Koordinacijske spojine imenujemo tudi kompleksne spojine. 
Koordinacijske spojine so zlasti značilne za prehodne elemente [1]. 
Ligandi lahko donirajo enega ali več elektronskih parov – lahko so eno- ali 
večvezni. Večvezni ligandi so lahko kelatni ali mostovni. Mostovni ligandi tvorijo 
večjedrne koordinacijske zvrsti [1]. 
Med koordinacijske spojine se uvrščajo tudi kristalohidrati [1]. 
  




1.2 Baker in njegove spojine 
Baker se uvršča med prehodne elemente, je element 11. skupine in 4. periode 
periodnega sistema. Značilni oksidacijski števili bakra sta 1 in 2. V 
koordinacijskih spojinah pa ga najdemo tudi v višjih oksidacijskih stanjih 3 in 2. 
Baker je dober toplotni prevodnik, zato se uporablja v elektrotehniki. Je 
sorazmerno mehka kovina rdečkaste barve, odporna proti koroziji, zato se 
uporablja tudi v gradbeništvu. Na zraku se prevleče s plastjo zelenega bazičnega 
bakrovega(II) karbonata oz. bazičnega bakrovega(II) sulfata(VI) ali plastjo 
rdečega bakrovega(I) oksida, ki ščiti površino pred nadaljnjo oksidacijo [2]. 
 
Preglednica 1: Lastnosti bakra [3] 
Simbol Cu 
Vrstno število 29 
Relativna atomska masa 63,546 
Elektronska konfiguracija 4s13d10 
Tališče 1085 ºC 
Vrelišče 2560 ºC 
Gostota 8,96 gcm3 
 
  




1.3 Oksalna kislina in njene soli 
Oksalna kislina, imenovana tudi etandiojska kislina je brezbarvna kristalinična, 
strupena organska spojina, ki spada v družino karboksilnih kislin [4].  
Formula oksalne kisline je C2H2O4. Običajno se uporablja njen kristalinični hidrat, 
C2H2O4∙H2O. Sintetično so jo pripravili že leta 1776 [4]. 
Proizvaja se s segrevanjem natrijevega formata v prisotnosti katalizatorja, z 
oksidacijo ogljikovih hidratov z dušikovo kislino in s fermentacijo raztopin 
sladkorja v prisotnosti določenih plesni [4]. 
Pogosto se uporablja v pralnicah za odstranjevanje rje in madežev črnila. Deluje 
tako, da veže železove ione iz v vodi netopnih železovih spojin v topne 
koordinacijske zvrsti [4]. 
   
Slika 1: Shematski prikaz molekule oksalne kisline in njenega iona [5, 6] 
Oksalati so sestavina številnih živil. Med prebavo v želodcu in črevesju se vežejo 
na kalcij in se izločijo z blatom. Nevezani oksalatni ioni, potujejo s krvjo v ledvice, 
in se izločijo z urinom. Če je v urinu koncentracija oksalata previsoka, nastajajo 
kristali kalcijevih oksalatov. Skupki kristalov se nalagajo v obliki ledvičnih kamnov. 
Obstaja več različnih vrst ledvičnih kamnov, 80% teh so različne oblike  
kalcijevega oksalata.. Proces tvorbe kamna lahko povzroči poškodbe ledvičnega 
tkiva in tako zmanjša delovanje ledvic [7]. 
 
Slika 2: Shematski prikaz resonančnih struktur oksalatnega iona [8] 




2 Namen dela 
Namen diplomskega dela je bila karakterizacija neznane spojine s pomočjo 
fizikalno-kemijskih metod. Neznani vzorec sem analizirala z CHN analizo, 
vibracijsko IR spektroskopijo, elektronsko UV-Vis-NIR spektroskopijo, 
magnetnimi meritvami in rentgensko praškovno analizo. 
Po identifikaciji spojine je sledila njena sinteza spojine po že poznanem postopku, 
nato pa analiza sintetiziranega vzorca s pomočjo enakih fizikalno-kemijskih 
metod. 
Na koncu je bila narejena primerjava rezultatov analiz obeh vzorcev identificirane 








3 Rezultati in razprava 
3.1 Struktura spojine 
Sinteza spojine je že znana [9], prav tako je znana njena kristalna struktura 
(Slika 3 in Slika 4) [10]. 
V asimetrični enoti se nahajata dva/dve simetrijsko neodvisna/i: 
Cu2 centralna atoma (Cu1 in Cu2), ki sta na sliki prikazana z oranžno barvo. 
 K (K1 in K2), prikazana z vijolično barvo 
  C2O42 liganda: ox1: 6O,1OC1C2O3,O4 mostoven 
ox2: 8O,5OC3C4O2,O7 terminalen 
  molekuli H2O:  aq1: 1HO9H4 koordinirana 
   aq2: 2HO10H3 nekoordinirana.  
Kisikove atome na sliki predstavlja rdeča barva, svetlo siva ogljikove in temno 
siva vodikove. 
 
Slika 3: Prikaz asimetrične enote v spojini. Centralni Cu2 ležijo na centrih inverzije [10, 
11] 




Preglednica 2: Razdalja med določenimi atomi v (K4[Cu2(C2O4)4(H2O)2])n2n(H2O) 
podana v Å [10, 11] 
Cu1O1(ox1) Cu1O4(ox1) Cu1O9(qa1) Cu2O2(ox2) 
1,946 1,940 2,458 1,950 
Cu2O6(ox1) Cu2O8(ox2) C1(ox1)O1(ox1) C1(ox1)O6(ox1) 
2,622 1,934 1,267 1,234 
C2(ox1)O3(ox1) C2(ox1)O4(ox1) C3(ox2)O5(ox2) C3(ox2)O8(ox2) 
1,222 1,284 1,218 1,287 
C4(ox2)O2(ox2) C4(ox2)O7(ox2) C1(ox1)C2(ox1) C3(ox2)C4(ox2) 
1,276 1,224 1,561 1,548 
K1O1(ox1) K1O10(aq21) K2O1(ox1) K2O9(qa1) 
2,817 2,764 3,123 3,054 
 
Vsi bakrovi(II) ioni so koordinirani oktaedrično in mostovno povezani preko 
oksalatnih skupin (Slika 4). 
Koordinacijsko sfero okrog bakra Cu1 sestavljajo: 
 dva atoma kisika dveh koordiniranih vod v aksialnem trans položaju 
 štirje atomi kisika dveh kelatno vezanih C2O42 v ogliščih ravnine oktaedra. 
 
Koordinacijsko sfero okrog bakra Cu2 sestavljajo: 
 dva atoma kisika dveh mostovnih C2O42 v aksialnem trans položaju  
 štirje atomi kisika dveh kelatno vezanih C2O42 v ogliščih ravnine oktaedra. 
 
Kationi kalija so obdani z osmimi kisikovimi atomi (Slika 4). 





Slika 4: Prikaz dela strukture spojine. Povezovanje koordinacijskih poliedrov preko 
oksalatnih skupin [10, 11] 
 
  




3.2 Karakterizacija vzorcev 
3.2.1 Čistost vzorcev 
Čistost obeh vzorcev, neznanega in sintetiziranega, sem ocenila pod 
mikroskopom. Oba vzorca sta bila kristalinična in na videz homogena, brez 
primesi (Slika 5). 
 
 
Slika 5: Sintetizirani vzorec 
3.2.2 Topnost vzorcev 
Preverila sem topnost obeh vzorcev, neznanega in  sintetiziranega, v metanolu, 
etanolu, acetonu, vodi, heksanu in acetonitrilu. Topnost je bila največja v vodi, v 









3.2.3 Infrardeča spektroskopija 
 
 
Slika 6: Primerjava vibracijskih spektrov neznanega in sintetiziranega vzorca ter 
izhodnih spojin. 
Iz primerjave vibracijskih spektrov neznanega in sintetiziranega vzorca sem 
sklepala, da gre za isto spojino, saj sta spektra skoraj enaka. Razširjen cepljen 
trak v območju ca. 37003200 cm1 pripada vzdolžnim valenčnim nihanjem OH 
vezi v molekulah vode. V spektru sintetiziranega vzorca, ki je bil posušen pri 
180 C je vidna izguba vode (Slika 6). 
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Iz primerjave spektrov vzorcev in obeh izhodnih spojin je razbrati, da vzorci ne 
vsebujejo sulfata in da je v njih prisoten oksalat. V IR spektru K2C2O42H2O sta 
vidna dva trakova, ki pripadata vzdolžnemu valenčnemu nihanju CO vezi v COO 
skupini. Večje število trakov v spektrih vzorcev, neznanega in sintetiziranega, v 
območju ca. 17501250 cm1 (Slika 6), odraža različno vezavo oksalatnih skupin 
v obeh vzorcih in s tem različno jakost posameznih CO vezi (Slika 7, 
Preglednica 3). 
Oksalatni ion je namreč sestavljen iz dveh COO- skupin, ima štiri kisikove atome, 
zato lahko tvori štiri koordinacijske vezi. V večini spojin nastopa kot dvovezni 
ligand [1].  
Karboksilatni del oksalatnega iona se lahko na centralni atom/ion veže enovezno 
ali dvovezno. Kadar je vezava dvovezna, se COO skupina lahko veže mostovno 
ali kelatno (Slika 7) [12]. 
 
Enovezno   Dvovezno kelatno   Dvovezno mostovno 
Slika 7: Shematski prikaz načinov vezave COO skupine [12] 
Na način vezave COO skupine lahko sklepamo iz energije (frekvence, valovnega 
števila) vzdolžnega valenčnega nihanja C=O in CO vezi v COO skupini 
(enovezna vezava), oziroma vzdolžnega asimetričnega in simetričnega nihanja 
COO skupine (dvovezna vezava) (Slika 8, Preglednica 3) [12]. 
       












































Preglednica 3: Območja nihanj koordinirane COO skupine  / cm1 [12] 
Enovezna Dvovezna 
(C=O) 16751575 močan trak as(OCO) 16101515 močan trak 
(CO) 14201260 močan/srednje močan trak s(OCO) 14951315 srednje močan trak  
3.2.4 Elektronska spektroskopija 
Iz primerjave elektronskih spektrov suspenzije vzorcev, neznanega in 
sintetiziranega, v parafinskem olju (nujol) sem zaključila, da v obeh nastopa 
enaka koordinacijska zvrst, saj sta spektra skoraj enaka. V obeh spektrih sta 
vidna dva vrhova, v UV in Vis območju (Slika 10). Položaj vrha v vidnem območju, 
pri 630 oz. 660 nm, ustreza absorbciji rdeče-oranžne svetlobe, spojina je zeleno-
modre barve (Slika 5). 
 
  
Slika 9: Spekter vidne svetlobe [13, 14] 
 
 






Slika 10: Primerjava elektronskih spektrov suspenzije neznanega in sintetiziranega 






Slika 11: Primerjava elektronskih spektrov suspenzije neznanega in sintetiziranega 

























3.2.5 Elementna CHN analiza vzorcev 
Rezultati elementne CHN analize so pokazali dobro ujemanje obeh vzorcev, 
neznanega in sintetiziranega, s formulo, ki sem jo določila, 
(K4[Cu2(C2O4)4(H2O)2])n2n(H2O) (Preglednica 4). 
 
Preglednica 4: Rezultati CHN analize 
  neznani  sintetizirani 
% wt wpr wpr 
C 13,58 13,17 14,04 
H 1,14 1,43 1,27 
 
Legenda k preglednici 4:  
wt- teoretični vrednosti masnih deležev, izračunani iz formule spojine 
wpr-vrednosti masnih deležev določenih pri analizi 
Formula spojine, preračunana na en centralni atom, je K2Cu(C2O4)2(H2O)2 
(Mr = 353,81). 




3.2.6 Rentgenska praškovna analiza 
 
Slika 12: Primerjava difraktogramov vzorcev z izračunanim difraktogramom spojine 
(K4[Cu2(C2O4)4(H2O)2])n2n(H2O) (CCDC: KCUOXD02),  5≤2≤ 35 [10, 11, 15] 
 
 
Slika 13: Primerjava difraktogramov vzorcev z izračunanim difraktogramom spojine 





















Slika 14: Primerjava difraktogramov vzorcev z izračunanim difraktogramom spojine 
(K4[Cu2(C2O4)4(H2O)2])n2n(H2O) (KCUOXD02),  14 ≤2≤ 23 [10, 11, 15] 
 
 
Slika 15: Primerjava difraktogramov vzorcev z izračunanim difraktogramom spojine 



















Primerjava rentgenskih praškovnih posnetkov obeh vzorcev, neznanega in 
sintetiziranega, mi je pokazala, da gre za isto spojino. Difraktograma obeh 
vzorcev se dobro ujemata z difraktogramom izračunanim iz kristalne strukture že 
znane spojine (K4[Cu2(C2O4)4(H2O)2])n2n(H2O) (KCUOXD02) (Slike 1215, 
Preglednica 5) [10, 11, 15]. 
Iz podrobnejše analize primerjave sem opazila, da je v obeh vzorcih prisotnih 
nekaj uklonov, ki jih v izračunanem difraktogramu ni. Te sem na slikah 1315 
označila z elipsami. Prisotnost teh uklonov sem pripisala kristaliničnim 
nečistočam. 
  




Preglednica 5: Medravninske razdalje in intenzitete uklonov neznanega in 
sintetiziranega vzorca ter (K4[Cu2(C2O4)4(H2O)2])n2n(H2O) (KCUOXD02) [10, 11, 
15] 
Neznani  sintetizirani  KCUOXD02 
št. d / Å I / %  št. d / Å I / %  št. d / Å I / % 
1 8,39479 3,53  1 8,37678 1,51  1 8,34989 10,03 
2 8,15108 12,34  2 8,14731 5,35  2 8,11206 51,51 
4 5,93899 100,00  4 5,93721 100,00  5 5,91947 100,00 
5 4,97466 15,81  5 4,97252 9,17  8 4,95917 38,36 
6 4,85626 24,33  6 4,85705 8,28  9 4,84215 55,53 
8 4,63286 4,33  8 4,63126 2,48  11 4,62222 13,41 
11 4,18213 12,22  11 4,18120 9,09  14 4,17428 20,30 
16 3,59632 8,80  17 3,59495 3,79  20 3,58706 18,18 
18 3,33937 22,14  19 3,33826 18,32  22 3,33288 26,63 
19 3,30361 12,86  20 3,30299 10,83  23 3,29859 11,66 
21 3,20154 22,09  22 3,20133 9,27  26 3,19527 31,49 
25 2,96359 31,20  25 2,96296 29,58  30 2,96085 20,88 
26 2,90106 62,35  26 2,90008 49,40  31 2,89713 72,26 
27 2,85287 14,45  27 2,85276 12,25  33 2,84893 15,76 
    28 2,82295 10,16  36 2,80354 12,97 
29 2,78594 25,23  29 2,78543 16,36  35 2,78267 30,24 
32 2,70851 25,86  32 2,70806 12,81  38 2,70412 28,50 
33 2,67935 15,33  33 2,67860 5,78  39 2,67512 18,66 
35 2,66345 14,37  34 2,66336 7,44  40 2,65915 17,60 
35 2,64329 8,73  35 2,64249 10,25     
  




3.2.7 Gravimetrična določitev količine vode v vzorcu 
S sušenjem sem določila vsebnost vode v spojini (K4[Cu2(C2O4)4(H2O)2])n2n(H2O) 
in s tem potrdila predpostavljeno formulo spojine. 
Sušenje sem izvedla v dveh stopnjah. Najprej sem vzorec sušila pri 110 C in 
nato pri 180 C. 
Pri sušenju na 110 C je vzorec zapustila kristalno vezana voda (Reakcija 1).  
Reakcija 1: 
K4[Cu2(C2O4)4(H2O)2]2H2O(s)  →  K4[Cu2(C2O4)4(H2O)2](s)  +  2 H2O 
 
Množinsko razmerje, med kristalno vezano vodo in preostankom po sušenju na 














Po nadaljnjem sušenju na 180 C pa je spojino zapustila še voda vezana s 
koordinacijsko vezjo (Reakcija 2). 
Reakcija 2: 
K4[Cu2(C2O4)4(H2O)2](s) →  K4[Cu2(C2O4)4](s)  + 2 H2O 
 
Celokupno izgubo vode ponazarja reakcija 3: 
Reakcija 3: 
K4[Cu2(C2O4)4(H2O)2]2H2O(s)  →  K4[Cu2(C2O4)4](s)  +   4 H2O 
 
 




Množinsko razmerje, med celokupno vodo ter preostankom po sušenju na 














Preglednica 6: Meritve gravimetrične analize 
g mi mi+v mi+v(110) mi+v(180) 
neznani 110,774 113,951 113,776 113,623 
sintetizirani 98,853 102,849 102,633 102,434 
Legenda k preglednici 6:  
mi- masa izparilnice 
mi+v- masa izparilnice in vzorca pred sušenjem 
mi+v(110)- masa izparilnice in vzorca posušenega na 100 C 
mi+v(180)- masa izparilnice in vzorca posušenega na 180 C 
 
 
Preglednica 7: Rezultati gravimetrične analize 
g mv mv(110) mH2O(110) A mv(180) mH2O(180) B 
neznani 3,177 3,002 0,175 2,17 2,849 0,328 4,06 
sintetizirani 3,996 3,780 0,216 2,13 3,581 0,415 4,09 
Legenda k preglednici 7:  
mv - masa vzorca pred sušenjem 
mv(110)- masa vzorca posušenega na 100 C  
mv(180)- masa vzorca posušenega na 180 C 
 
Rezultati gravimetrične analize potrdijo predpostavljeno formulo spojine 
(K4[Cu2(C2O4)4(H2O)2])n2n(H2O), za oba vzorca. 




3.2.8 Določitev količine oksalata v vzorcu 
Vsebnost oksalata v spojini sem določila s titracijo vroče vodne raztopine vzorca, 
v prisotnosti žveplove(VI) kisline, z raztopino kalijevega permanganata. S 
segrevanjem vzorca v vodni raztopini žveplove(VI) kisline, so se koordinacijske 
vezi v spojini razcepile, v raztopini je nastajal prost oksalat (Reakcija 4). 
Reakcija 4: 
K4[Cu2(C2O4)4(H2O)2]2H2O(aq)  → 4 K(aq) + 2 Cu2(aq) + 4 C2O42(aq)  +   4 H2O 
Količino sproščenega oksalata, ki ustreza količini oksalata v vzorcu, sem določila 
s titracijo z 0,0200 M raztopino KMnO4 (Reakcija 5). 
Reakcija 5: 
5 C2O42(aq)  +  2 MnO4(aq)  +  16 H3O  →  10 CO2(g)  +2 Mn2  +  24 H2O(l) 
 
















Preglednica 8: Meritve in rezultati volumetrične analize 
G mv V D 
neznani 0,169 18,7 3,91 
sintetizirani 0,157 18,3 4,12 
Legenda k preglednici 8:  
mv- masa vzorca /g V – prostornina 0,0200M raztopine KMnO4/ mL 
 
Rezultati volumetrične analize za oba vzorca, potrdijo predpostavljeno formulo 
spojine (K4[Cu2(C2O4)4(H2O)2])n2n(H2O). 




3.2.9 Magnetne meritve 
S pomočjo magnetnih meritev sem lahko preverila predpostavljeno oksidacijsko 
stanje bakra v obeh vzorcih, saj sem iz njih lahko izračunala vrednost efektivnega 
magnetnega momenta (𝜇𝑒𝑓𝑓/B.M.) centralnega atoma, ki sem jo primerjala s 
teoretično izračunano vrednostjo spinskega magnetnega momenta ( 𝜇𝑠/B.M.) 
[16]. 
V spojini (K4[Cu2(C2O4)4(H2O)2])n2n(H2O) nastopajo Cu(II) centralni atomi, ki 
imajo elektronsko konfiguracijo [Ar]3d9, zato je mogoče le eno spinsko stanje z 
enim samskim elektronom (S = ½). Spinski magnetni moment Cu(II) spojin je 
1,73 B.M. (Enačba 4) [16]. 
Preglednica 9: Magnetne meritve 
Spojina T 𝒎𝒐 𝒎 𝑙 𝑹𝒐 𝑹 
Hg[(Co(SCN)4)] 20 1,414 1,730 3,9 0,08105 1,48105 
Neznani 20 1,801 1,991 3,2 0,05105 0,24105 
Sintetizirani 20 1,801 2,038 3,5 0,05105 0,24105 
Legenda k preglednici 9:  
T – temperatura vzorca (v prostoru) / C 
m - masa vzorčne cevke napolnjene z vzorcem /g 
mo- masa prazne vzorčne cevke /g 
l - višina vzorca v vzorčni cevki /cm 
R - odčitek na magnetni tehtnici pri polni vzorčni cevki 
Ro - odčitek na magnetni tehtnici pri prazni vzorčni cevki 
 
Enačba 4: 𝜇𝑠 = 2 ∙ √𝑆 ⋅ (𝑆 + 1) = 1,73 
Masno magnetno susceptibilnost snovi (𝜒𝑔/ cm
3g1) sem dobila iz meritev 
(Preglednica 9) s pomočjo enačbe 5 [16]: 
Enačba 5: 10 ∙ 𝜒𝑔(𝑚 − 𝑚𝑜) = 𝑙 ⋅ 𝐶 ⋅ (𝑅 − 𝑅𝑜) 
Vrednost kalibracijske konstante sem določila iz meritev standarda 
Hg[Co(SCN)4] (Preglednica 9), z izrazom: 
𝐶 =  
 10 ∙ 𝜒𝑔 ⋅ (𝑚 − 𝑚𝑜)
𝑙 ⋅ (𝑅 − 𝑅𝑜)
= 0,8539 cm2 




𝜒𝑔 (Hg[Co(SCN)4]) = 16,44·10
–6cm3g1 (T = 20 C) [16]. 
Nato sem, tudi s pomočjo enačbe 5, za posamezen vzorec iz meritev 
(Preglednica 9), izračunala masno magnetno susceptibilnost (Preglednica 11) 
[16]. 
𝜒𝑔 =
𝐶 ⋅ 𝑙 ⋅ (𝑅 − 𝑅𝑜)
10 ∙ (𝑚 − 𝑚𝑜)
 
Iz masne magnetne susceptibilnosti posameznega vzorca in njegove formulske 
mase, preračunane na en centralni atom (Mr = 353,81), sem izračunala molsko 
magnetno susceptibilnost posameznega vzorca (𝜒𝑀 /cm
3mol1), po enačbi 6 
[16]: 
Enačba 6: 𝜒𝑀 = 𝜒𝑔 ⋅ 𝑀 
Molsko magnetno susceptibilnost centralnega atoma (𝜒𝐴 /cm
3mol1) sem dobila 
tako, da sem od molske magnetne susceptibilnosti vzorca odštela diamagnetni 
prispevek (𝜒𝑑/ cm
3mol1) sparjenih elektronov vseh enot (atomov, ionov, 
molekul) v formulski enoti, preračunani na en centralni atom (Enačba 7) [16]: 
Enačba 7: 𝜒𝐴 = 𝜒𝑀 − 𝜒𝑑 
Diamagnetni prispevek za spojino sem izračunala iz znanih tabeliranih vrednosti 
(Preglednica 10) [17]: 
Preglednica 10: Vrednosti magnetnih popravkov 𝜒𝑑10
6cm3/mol [18] 
Zvrst K Hg Co Cu 
𝜒𝑑 18,5 40 12 11 
Zvrst NCS C2O42 H2O  
𝜒𝑑 35 34 13  
 
Izračun diamagnetnega prispevka za formulo, ki vsebuje na en centralni atom, 
K2(Cu(C2O4)2(H2O))(H2O): 
𝜒𝑑 = (2 ⋅ 𝜒𝑑(𝐾
+) + 1 ⋅ 𝜒𝑑(𝐶𝑢
2+) + 2 ⋅ 𝜒𝑑(C2O4
2−) +  2 ⋅ 𝜒𝑑(H2O)  
𝜒𝑑 = (2 ⋅ (−18,5) + 1 ⋅ (−12) + 2 ⋅ (−34) + 2 ⋅ (−13)) ⋅ 10
−6 cm3/mol  




𝜒𝑑 = −1,43 ⋅ 10
−4 cm3/mol 
Efektivni magnetni moment spojine (𝜇𝑒𝑓𝑓/B.M.) sem izračunala po enačbi 8 [17]: 
Enačba 8: µeff= 2,828 ∙ √𝜒𝐴 ∙ 𝑇 
 





Neznani vzorec 5,0830·10–6 1,7984·10–3 1,6554·10–3 1,9772,0 
Sintetizirani 
vzorec 
3,6570·10–6 1,2939·10–3 1,1509·10–3 1,648 1,7 
 
Izračunani efektivni magnetni moment obeh vzorcev, neznanega in 
sintetiziranega (Preglednica 11), je znotraj v območju enojedrnih oktaedričnih 
bakrovih(II) spojin (1,72,2 B.M) [19].  
  
  




4 Eksperimentalni del 
4.1 Sinteza spojine (K4[Cu2(C2O4)4(H2O)2])n2n(H2O) 
Kemikalije oz. reagenti: 
CuSO4∙5H2O, K2C2O4∙H2O, 96% etanol, deionizirana voda. 
 
Laboratorijski inventar: 
Čaši (150 in 250 mL), terilnica, spatula, merilni valj (50 mL), presesalna buča, 
filtrirni papir, termometer, steklena palčka, magnetno mešalo, magnetno telesce, 
Büchnerjev lij. 
Postopek sinteze: 
V 250-mililitrsko čašo sem zatehtala 6,00 g dobro uprašenega CuSO45H2O in 
dolila 15 mL vroče vode. S stekleno palčko sem mešala dokler se ni raztopila vsa 
sol. V 150-mililitrsko čašo sem zatehtala 9,74 g kalijevega oksalata monohidrata, 
kar predstavlja množinsko razmerje med bakrovim sulfatom in kalijevim 
oksalatom 1:2 z 10 % presežka kalijevega oksalata. Dolila sem 100 mL vroče 
deionizirane vode. S stekleno palčko sem mešala toliko časa dokler se ni vse 
raztopilo. Raztopino kalijevega oksalata sem med mešanjem počasi zlila v 
raztopino bakrovega sulfata. Reakcijsko zmes sem mešala še 5 minut, potem pa 
jo postavila v ledeno kopel. Oborino sem odnučirala, sprala z 10 mL destilirane 
vode in nato še z 10 mL etanola. Dobljeni produkt sem sušila v sušilniku 20 minut 
pri temperaturi 70°C in ga nato stehtala. Masa nastalega produkta je bila 7,37 g, 
izkoristek sinteze 86,7 % 
 
Reakcija 6: 
2CuSO4∙5H2O + 4K2C2O4∙H2O → K4[Cu2(C2O4)4(H2O)2]∙2H2O + 2K2SO4 + 
10H2O 
  





 m(CuSO4∙5H2O) = 6,00 g 
 m(K2C2O4∙H2O) = 9,74 g  
 m(urno steklo) = 33,62 g 










∙1,1= 9,74 g 





6,00 𝑔 𝑚𝑜𝑙 ∙353,81 𝑔
249,68 𝑔 𝑚𝑜𝑙
 



















4.2 Karakterizacija vzorcev 
4.2.1 Čistost vzorca 
Vzorec sem pogledala pod mikroskopom in ugotovila, ali vzorec ne vsebuje 
primesi. 
4.2.2 Topnost vzorca v različnih topilih 
Vzorec sem raztopila v različnih topilih. 
 
4.2.3 Elementna CHN analiza 
Elementna analiza je bila opravljena na instrumentu ElementalAnalyzerSeries II 
CHNS/O.   
 
4.2.4 Magnetne meritve 
Magnetne meritve so bile izvedene na magnetni tehtnici Johnson Matthey Alfa 
ProductsSherwoodScientificMagnetic Balance AUTO. Izmerila sem maso (mo) in 
magnetni odziv prazne vzorčne cevke (Ro). V ahatni terilnici sem strla in zmlela 
trden vzorec in ga prenesla v prazno vzorčno cevko. Vzorec v cevki sem »zbila« 
skupaj, da v cevki med delci ni bilo zraka. Izmerila sem višino vzorca v cevki ter 
maso (m) in magnetni odziv polne vzorčne cevke (R). Izmerila sem tudi 
temperaturo v prostoru. 
 
4.2.5 Infrardeča spektroskopija 
S pomočjo inštrumenta Perkin-Elmer FT-IR Spectrum 100 sem posnela trden 
vzorec, v območju od 4000 cm1 do 600 cm1. 




4.2.6 Elektronska spektroskopija trdnega vzorca 
S pomočjo pestila sem v ahatni terilnici strla in zmlela trden vzorec. Dodala sem 
mu parafinsko olje in ponovno dobro premlela, da sem dobila homogeno 
suspenzijo. Suspenzijo sem nanesla na ozek trak filter papirja in ga vstavila v 
vzorčno kiveto iz kvarčnega stekla. V referenčno kiveto sem vstavila ozek trak 
filter papirja prepojenega s parafinskim oljem. Vzorec sem posnela na 
inštrumentu Perkin-Elmer Lambda 750,UV-Vis-NIR Spectrometer v območju od 
250 do 800 nm. 
 
4.2.7 Rentgenska praškovna analiza 
Rentgenska praškovna analiza je bila opravljena z inštrumentom 
PANalyticalXˈPert PRO. Uporabljena je bila monokromatska svetloba valovne 
dolžine 1,5406 Å. 
 
4.2.8 Gravimetrična določitev količine vode v vzorcu 
Prazno izparilnico sem stehtala in vanjo zatehtala 3,177 g neznanega in v drugo 
izparilnico 3,996 g sintetiziranega vzorca v gramih na tri decimalna mesta 
natančno. Označeno izparilnico sem postavila v sušilnik, ogret na 110°C. Po 
približno pol ure sem povišala temperaturo sušilnika na 180°C in sol segrevala 
še 15 do 20 minut. Ohlajeno izparilnico sem stehtala. 
 
4.2.9 Določitev količine oksalata v vzorcu 
V erlenmajerico sem zatehtala od 0,1 do 0,2 g spojine v gramih na dve decimalni 
mesti natančno in dolila 20 mL 1 M raztopine H2SO4. Stene sem sprala z nekaj 
mililitri destilirane vode. Raztopino v erlenmajerici sem segrela do 90°C in vročo 
hitro titrirala z 0,0200 M raztopino KMnO4 do rahlo rožnate barve. Med titracijo se 
temperatura raztopine ni znižala pod 70°C. Titracijo sem ponovila še dvakrat. 





Neznani vzorec sem identificirala z različnimi metodami. Nato sem identificirano 
spojino pripravila po že znani sintezni poti in jo okarakterizirala z enakimi 
metodami kot neznani vzorec ter dobljene rezultate analiz vzorcev med seboj 
primerjala. 
Pod mikroskopom sem ocenila čistost obeh vzorcev. Ugotovila sem, da sta bila 
neznani in sintetizirani vzorec homogena, kristalinična in nista vsebovala primesi. 
S pomočjo različnih izbranih topil sem preverjala topnost vzorcev. Vzorca sta bila 
najbolj topna v vodi, medtem, ko sta v ostalih topilih bila netopna.  
Z vibracijsko infrardečo spektroskopijo sem raziskovala prisotnost različnih 
funkcionalnih skupin. Iz primerjave vibracijskih spektrov sem sklepala, da gre za 
isto spojino, saj sta spektra neznanega in sintetiziranega vzorca podobna. Pri 
neznanem in sintetiziranem vzorcu sta bila prisotna voda in oksalat. Pri 
sintetiziranem vzorcu posušenem pri 180°C je vidna izguba vode. 
Elektronska spektra neznanega in sintetiziranega vzorca sta skoraj enaka. 
Zaključila sem, da v obeh nastopa enaka koordinacijska zvrst.  
Rezultati analize ogljika, vodika in dušika so pokazali dobro ujemanje neznanega 
in sintetiziranega vzorca s sestavo formule, ki sem jo določila, 
(K4[Cu2(C2O4)4(H2O)2])n2n(H2O). 
Praškovna difraktograma neznanega in sintetiziranega vzorca sta se dobro 
ujemala z difraktogramom izračunanim iz kristalografskih podatkov že znane 
spojine (K4[Cu2(C2O4)4(H2O)2])n2n(H2O) (KCUOXD02), kar mi je pokazalo, da 
gre za isto spojino. Prisotnost uklonov pri neznanem in sintetiziranem vzorcu, ki 
jih v izračunanem difraktogramu ni, sem pripisala kristaliničnim nečistočam. 
Pri gravimetrični analizi sem s sušenjem določila vsebnost vode v neznanem in 
sintetiziranem vzorcu. Rezultati analize so za oba vzorca potrdili predpostavljeno 
formulo (K4[Cu2(C2O4)4(H2O)2])n2n(H2O).  
Z volumetrično analizo neznanega in sintetiziranega vzorca sem določila količino 
oksalata v obeh vzorcih. Rezultati analize so potrdili predpostavljeno formulo 
spojine (K4[Cu2(C2O4)4(H2O)2])n2n(H2O) v primeru obeh vzorcev. 
  




Rezultati magnetnih meritev in izračun efektivnega momenta so za neznani in 
sintetiziran vzorec 2,0 oz. 1,7 B.M, kar je v skladu s podatki iz literature. 
Pričakovana vrednost efektivnega momenta enojedrnih oktaedričnih bakrovih(II) 
spojin je namreč v območju 1,72,2 B.M. 
Iz primerjave vseh rezultatov lahko trdim, da je neznani vzorec spojina 
(K4[Cu2(C2O4)4(H2O)2])n2n(H2O). 
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